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© Verfahren zur Herstellung von Pigmentzuberettungen auf Basis von CI. Pigment Violet 23. 



© Bei der herkflmmlichen Trockenmahlung von C.L Pigment Violet 23 wird die Umwelt durch die zwangslSutig 
anfallenden Staube, die Larmentwicklung und heftige Vibrationen beim Mahlvorgang stark belastet. 
ErfindungsgemSB wurde nun gefunden, dafi man diese MSngel vermeiden kann, wenn die Feinverteilung des 
Basispigments durch waBrig-alkoholiscrre Perlmahlung in Gegenwart von ausgewahlten Pigmentdispergatoren, 
abgeleitet von Dioxazinverbindungen enthattend basische Gruppen, samt nachfolgendem Losemrrterfinish vorge- 
nommen wird. 

Aufgrund einer solchen Kombination der beiden zuvor genannten Behandlungsgange ist sogar eine KapazitStser- 
hohung ohne sonst aufwendige Investitionen fOr maschinentechntsche MaBnahmen moglich. Die auf diese 
Weise erzeugten Pigmentzubereitungen erbringen gleichzeitig eine Verbesserung der anwendungstechnischen 
Eigenschaften des Farbmtttels im Lack und speziell im Nrtrocellulosetiefdruck, insbesondere eine Verbesserung 
des Glanzes und Verringerung der Abrasivitat, gegenQber den auf diesem Gebiet bekannten Handelsmarken. 
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Gegenstand der voiiiegenden Erfindung ist ein besonders umwettfreundliches und wirtschaftiiches 
Verfahren zur Herstellung von Pigmentzubereitungen, bestehend aus einer Kombination von C.I. Pigment 
Violet 23 (No. 51 319) und Pigmentdispergatoren auf Basis von Dioxazinverbindungen mit basischen 
Gruppen. Die so zugMnglichen Verfahrenserzeugnisse dienen als Farbmittel zum Pigmentieren von hochmo- 
s lekularen Materialien, insbesondere Lacken, Kunststoffen und Druckfarben; sie zeichnen sich durch ihre 
hervorragenden coloristischen und rheologischen Eigenschaften wie Dispergierbarkett, Flockungsstabilrtat, 
Rheologie, Glanzverhaften und FarbstMrke aus. 

FUr die Fabrikation von Pigmentzubereitungen unter der Mitverwendung von produktspezifischen 
Pigmentdispergatoren ist laut Stand der Technik bereits eine Reihe von Moglichkeiten bekannt geworden: 
w Entsprechend der offengelegten EP-PA 0 321 919 sind derartige Pigmentzubereitungen beispielsweise nach 
folgenden Verfahrensvarianten ertiattlich: 
Durch Zugabe der Pigmentdispergatoren bei 

1 . der Feinverteilung (Trockenmahlung) der hochkristallinen Rohpigmente, 

2. dem Finish der durch Trockenmahlung hergestellten feinteiligen Prapigmente im waBrigen Oder einem 
75 losemrttelhatttgen System, 

3. der Dispergierung der feinteiligen Pigmente im Anwendungsmedium oder in einem zusStzlichen 
Verarbertungsschritt. 

Wahrend nun beim gerade besprochenen Schutzrecht den MaBnahmen zur Behandlung gemaB den 
Verfahrensvarianten 1 und 2 der Vorzug eingerSumt wird, empfiehlt die Vorschrift in der DE-OS 31 06 906 

20 fur dasselbe Vorhaben wiederum die Zugabe von Pigmentdispergatoren chemisch verwandten Typs bei der 
Dispergierung der feinteiligen Pigmente im Anwendungsmedium. Im Rahmen der zuletzt erwShnten Arbeits- 
weise wird allerdings in vielen Fallen das Optimum der gesuchten Eigenschaften nicht erreicht. 
Der Einsatz von Pigmentdispergatoren im Verlauf der Feinverteilung der hochkristallinen Rohpigmente wird 
auch in der DE-OS 25 00 509 erlSutert. Als solche Feinverteilungsverfahren sind hier die Salzvenmahlung in 

25 KugelmUhlen Oder SchwingmOhlen und die Umfallung aus konzentrierter Schwefelsaure angegeben. Dabei 
fallen jedoch groBe Mengen von Salzen bzw. von verdOnnter Schwefelsaure im Abwasser an, was die 
Wirtschaftlichkeit dieses Verfahrens stark einschrMnkt. Die DE-AS 29 05 114 beschreibt schlieBlich die 
Erzeugung von Pigmentzubereitungen durch Eintragen der Pigmentdispergatoren bei der Trockenmahlung 
in KugelmUhlen mit oder ohne SaJzzusatz. Pigmentzubereitungen auf Basis von Dioxazinpigmenten werden 

30 hierbei nicht genannt. 

Zur Feinverteilung von bei der Synthese hochkristallin anfallenden Dioxazin-Rohpigmenten haben ftlr 
die Anwendung in der Praxis folgende mechanische Zerkleinerungsverfahren Verbreitung gefunden: 
So geht beispielsweise aus der DE-PS 11 37 156 hervor, daB man derartige Rohpigmente durch 
Salzvermahlung mit 4 bis 10 Teilen Salz je Teil Rohpigment in einer KugelmUhle feinmahlen kann. Diese 

35 Technik ist aber relativ teuer und bringt darOber hinaus durch die im Zuge der Aufarbeitung als RUckstand 
zu beseitigenden groBen Salzmengen eine hohe Abwasserbelastung mit sich. Davon abweichend schlSgt 
die DE-PS 27 42 575 vor, die Trockenmahlung von hochkristallinen Dioxazin-Rohpigmenten in einer 
SchwingmOhle durchzufUhren und einen Losemittelfinish der dabei erhaltenen feinteiligen Prapigmente 
anzuschlieBen. Wegen der beim Mahlen zwangslSufig anfallenden Staube und der verursachten starken 

40 LarmbelMstigung wird in diesem Fall die Umweft stark geschadigt. AuBerdem mOssen die heftigen 
Vibrationen von SchwingmUhlen durch sehr aufwendige bauliche MaBnahmen gedampft werden. 
Noch anders als nach den beiden vorhergehenden Fallen wird in der DE-AS 20 43 820 zum Zwecke der 
Feinverteilung auf die alkalische NaBmahlung von kristallinen Rohpigmenten der Dioxazinreihe in Gegenwart 
einer wSssrigen Base verwiesen. Als Mahlkdrper fOr die ROhrwerkskugelmOhle sind Stahlkugeln von 1-3 

45 mm Durchmesser vorgesehen. Weitere spezifische Angaben zur Mahlung werden in dem Schutzrecht nicht 
gemacht, auch keine Ober auf diesem Weg ggf. erhartliche Pigmentzubereitungen. Unseres Wissens 
genUgen die nach diesem Verfahren hergestellten Pigmente jedoch nicht den heutigen Anforderungen an 
Komfeinheit und den coloristischen Eigenschaften. 

Wie aufgrund der durch die damit beschaftigten Fachkreise gesammelten Erfahrungen geschlossen 

so werden kann, erscheint ganz allgemein der Zugabezeitpunkt der Pigmentdispergatoren von besonderer 
Wichtigkeit fUr das beabsichtigte Bgenschaftsprofil der auf die betreffende Weise hergestellten Pigmentzu- 
bereitungen. Soviel dUrfte als technische Lehre zumindest feststehen, daB sich durch bloBes Mischen der 
Pigmentdispergatoren mit den Pigmenten bzw. allein iiurch die Trockenmahlung der hochkristallinen 
Rohpigmente in Gegenwart von Pigmentdispergatoren in den meisten Fallen noch nicht die optimalen 

55 QuaJitatsmerkmale der so behanderten Pigmente reaJisieren lassen. 

Ahnliche Vorbehafte bestehen hinsichtiich der Anwendung der bekannten Feinverteilungsverfahren, wo der 
Anfall groBer Mengen verdOnnter Sauren und SaJze, die starke Staubentwicklung und die storenden 
Vibrationen im Falle der Trockenmahlung sowie eine schlechte Kombinierbarkeit der diesbezOglich disku- 
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tierten Arbeitsweisen als nachteilig empfunden wird. 

Die Aufgabe fUr die vorttegende Erfindung kann demzufolge darin erblickt werden, die vom Stand der 
Technik her erkannten Unzulanglichkeiten der bisherigen Methoden zur Erzeugung von Pigmentzubereitun- 
gen auf dem Gebiet der Dioxazinverbindungen zu Qberwinden. 

5 Es wurde nun gefunden, daB sich Pigmentzubereitungen auf Basis von C.I. Pigment violet 23 mit 
hervorragenden coloristischen und rheologischen Eigenschaften auf einfache Weise erzeugen lassen, wenn 
man die beim Trocknen des von der Pigmentsynthese herstammenden feuchten PreBkuchens in grobkristal- 
linem Zustand entstandenen Rohpigmente der oben nMher bezeichneten Dioxazinverbindung in Gegenwart 
von ausgewahrten Pigmentdispergatoren zunachst in einem flUssigen Medium auf einer RUhrwerkskugel- 

70 mUhle bis zum Erreichen eines bestimmten minimaJen Feinverteilungsgrades der resultierenden Pigment- 
teilchen naBvermahft und die so erhaltene Mahlgutsuspension dann direkt, im Falle einer Zwischenisolierung 
nach deren Wiederaufnahme in einer RUssigkeit, unter der Beteiligung von organischen Losemrtteln einer 
Oblichen Rnish-Behandlung bel erhdhter Temperatur aussetzt, wobei die Zugabe der Pigmentdispergatoren 
zu einem beliebigen Zeitpunkt im Verlauf der beiden zuvor definierten Behandlungsgange erfolgen kann. 

75 Bei den nach dem beanspruchten Verfahren eingeschlagenen MaBnahmen zwecks Formulierung des 
Basispigments der Formel I werden Feinverteilung und Rnish auf einfache und elegante Weise kombiniert. 

FUr die erfindungsgemafle Herstellung dieser Pigmentzubereitungen ist eine hohe Mahlwirkung erfor- 
derfich, die durch den Einsatz einer speziellen AusfUhrungsform der RUhrwerkskugelmUhle erreicht wird, in 
Verbindung mit der Einhaltung spezrfizierter Mahl- und Rnishbedingungen. FUr eine Mahlung der gesuchten 

20 Effizienz sind geeignet ROhrwerkskugelmUhlen, ausgelegt zum diskontinuierlichen oder kontinuieriichen 
Arbeitsablauf, mit zylinderformigem oder hohlzylinderformigem Mahlraum in horizontaler oder vertikaler 
Bauweise, die mit einer spezifischen Leistungsdichte von Uber 2,5 kW pro Liter Mahlraum betrieben werden 
konnen und deren RUhrwerksumfangsgeschwindigkeit Uber 12 m pro Sekunde betragt. Die pro Zeiteinheit 
vom RGhrwerk abgegebene Energie wird als Zerkletnerungsarbeit und als Reibungsenergie in Form von 

25 Warme an das Mahlgut Qbertragen. Zur problemlosen AbfOhrung dieser groBen Warmemenge muB durch 
konstruktive Vorkehrungen das Verhaltnis von Mahlraum zur MahlraumoberflSche (KUhlflache) moglichst 
klein gehalten werden. 

Als Mahlkorper dienen Kugeln aus Zirkoniumoxid, Zirkoniummischoxid, Aluminiumoxid oder Quarz vom 
Durchmesser £ 1 mm; zweckmaflig werden solche mit einem Durchmesser von 0,2 bis 1 mm, vorzugsweise 

30 0,3 bis 0,5 mm verwendet. 

Beim Einsatz von kontinuieriichen RUhrwerkskugelmUhlen zum Feinverteilen erfolgt die Abtrennung der 
Mahlkorper vom Mahlgut vorzugsweise durch Zentrifugalabscheidung, so daB die Trennvorrichtungen von 
den Mahlkdrpern praktisch nicht bertJhrt werden, wodurch man Verstopfungen derselben weitgehend 
verhindem kann. Die RUhrwerkskugelmOhlen werden hierbei mit hohem MahlkorperfUllgrad betrieben. Bei 

35 den kontinuieriichen RUhrwerkskugelmOhlen wird der Mahlraum praktisch vollstandig mit Mahlkdrpern 
ausgefUilt. 

FOr die Mahlung werden verfahrensgemaB die bei der Synthese anfallenden hochkristallinen Rohpig- 
mente mit einem Rontgen index von > 90 eingesetzt, die nach dem Mahlvorgang als feinteilige Prapigmente 
oder derartiger PrSpigmentzusammensetzungen mit einer Kristallinitat entsprechend einem RQntgenindex 

40 von S 9 vorliegen. Die Pigmentkonzentration im Mahlgut sollte bei £ 40 Gew.-% liegen, im allgemeinen 10 
bis 35 Gew.-% betragen, vorzugsweise zwischen 10 und 20 Gew.-% sein. Die Mahlung wird in wassrigem, 
wdssrig/organischem oder organischem Medium vom LdsemittehTyp, vorzugsweise im alkalischen oder 
neutralen pH-Bereich durchgefOhrt. Das Mahlgut kann auBer der flUssigen Phase und dem Rohpigment 
noch Pigmentdispergatoren, Tenside und andere Zuschlagstoffe aufweisen. Die Verweilzeit des Mahlguts in 

45 der RUhrwerkskugelmUhle liegt je nach geforderter Feinheit im allgemeinen zwischen 10 und 60 Minuten; 
sie belauft sich zweckmaBig auf eine Dauervon 10 bis 45 Minuten, vorzugsweise 10 bis 30 Minuten. Die 
Mahlung wird bei Temperaturen im Bereich von 0* bis 100* C, zweckmSBig bei einer Temperatur zwischen 
10* und 60* C, vorzugsweise bei 20* bis 50 *C durchgefOhrt. 

Als flUssiges Mahlmedium werden Wassen mit Wasser mischbare Ci -C^-Alkanole wie z. B. Methanol, 

50 Ethanol, n-Propanol, Isopropanol, rvButanol, tert.-Butanol oder Isobutanol; cyclische Alkanole wie z. B. 
Cyclohexanol; Ci-Gs-Dialkylketone wie z. B. Aceton, Diethylketon, Methylisobutylketon oder Methylethylke- 
ton; Ether und Glykolether wie z. B. Methylglykol, Ethylglykol, Butylglykol, Ethyldiglykol oder Methoxybuta- 
nol; aliphatische S^ureamide wie z. B. Formamid oder Dimethylformamid; cyclische Carbonsaureamide wie 
z.B. N-Methylpyrrolidon, Valero- und Caprolactam, heterocyclische Basen wie z. B. Pyridin, Morpholin oder 

55 Picolin; sowie Dimethylsulfoxid oder Mischungen dieser Losungsmittel mit Wasser verwendet; insbesondere 
ist eine Losung von Isobutanol in Wasser, z. B. 5 %iges Isobutanol bevorzugt. 

Die Pigmentdispergatorzugabe kann auf einmal oder in mehreren Portionen erfolgen; sie kann vor, 
wShrend oder nach der Mahlung vorgenommen werden. Der geeignetste Zeitpunkt muB zuvor durch 
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orientierende Versuche ermittett werden. Vorzugsweise wird die Zugabe der Pigmentdispergatoren wahrend 
des letzten Drrttels der Mahlung durchgefUhrt; sie kann in trockenem Zustand Oder in Form eines feuchten 
Preflkuchens stattfinden. 

Als Pigmentdispergatoren werden solche auf Basis der den Zubereitungen zugrundeliegenden Dioxazin- 
5 verbindung mit der Forme! I eingesetzt, 

CI C 2 H 5 



75 welche die allgemeine Formel II besitzen, 



Q[-Y-X1„ (II) 



in der 

20 Q fUr einen m-wertigen Rest der Basisstruktur entsprechend Formel I steht, 

Y eine brUckenbildende Gruppierung aus der Reihe -CKfe-, -CHR 1 -, -OVR 2 -, ggf. substituiertes 
Phenylen (besonders 1,4-Phenylen), -CO-, -SO2- Oder -NR 3 -, oder mehrfach aufeinanderfolgendes 
Alkylen oder eine sich ggf. wiederholende Kombination von mindestens zwei solcher BrOckenglie- 
der unterschiedlichen Typs bezeichnet, wie z. B. -S02-NR 3 -(CH2)p-, -CO-NR 3 -(CH2>p-, -CH2-NR 3 - 

25 . S02-(CH2)„-. -CH2-NR 3 -CO(CH2)n- oder -CHz-NRS-CO-CHa-NH^CHa^. in denen R 1 und R 2 glei- 

ches oder unterschiedliches Ci-Ci-Alkyl und R 3 Wasserstoff oder Ci-C*-Alkyl sind, sowie n und p 
unabhSngig voneinander jeweils Zahlenwerte von 1 bis 6 darstellen, 
X den Rest eines Uber ein OAtom an das BrUckenglied Y gebundenen, aliphatischen oder aromati- 
schen, fUnf-, oder sechsgliedrigen heterocyclischen Systems darstellt mit jeweils 1 bis 3 ringange- 

30 horigen, gleichen oder unterschiedlichen Heteroatomen aus der Reihe Stickstoff, Sauerstoff oder 

Schwefel, das ggf. noch einen benzokondensierten Ring aufweist und durch Ci-C*-Alkyl f C2-C4- 
Alkenyl, Ci-C3-Hydroxyalkyl oder Phenyl substituiert sein kann, wie im Falle von heterocyclischen 
FUnfringen z. B. vom Typ Furan, Thiophen, Pyrrol, Pyrazol, Thiazol, Oxazol, Triazol und insbeson- 
dere Imidazol, bzw. im Falle von aufierdem kondensierten Heterocyclen z. B. vom Typ Thionaph- 

35 then, Benzoxazol, Benzothiazol, Benzimidazol, Benzotriazol und insbesondere Indol, 

oder einen Uber den Imidstickstoff an das BrUckenglied Y gebundenen Phthalimido-Rest darstellt, 
der am benzoiden Ring bis maximal vierfach durch Chlor, Brom, Nitro, Carboxy, N-{Ci-Cs-AIkyl)- 
carbamoyl, N-Phenyl-carbamoyl oder Benzoylamino substituiert sein kann, 
oder einen Rest mit der Struktur 



40 



darstellt, in dem R* und R 5 einzeln fUr sich genommen sowie unabhMngig voneinander jeweils 
Wasserstoff, ggf. substituiertes Ci-C2o-Alkyl oder C2-C2o-AIkenyl, Cs-Cc-Cycloalkyl, ggf. substitu- 
iertes Phenyl, Benzyl oder Naphthyl sind, 
50 oder in dem R* und R 5 gemeinsam sowie zusammen mit dem angrenzenden N-Atom ein 

aliphatisches oder aromatisches, fOnf- oder sechsgliedriges heterocyclisches System mit jeweils 1 
bis 3 ringangehorigen, gleichen oder unterschiedlichen Heteroatomen aus der Reihe Stickstoff, 
Sauerstoff oder Schwefel bilden, wie z. B. vom Typ Pyrrolin, Pyrrolidin, Piperidin, Morpholin und 
insbesondere Imidazol, und 

55 m einen Zahlenwert zwischen 0,1 und 4 angibt, wobei im Falle mehrfachen Vorhandenseins (m > 1) 
der Bestandteile X und Y in den Dispergatoren der Formel II die Bedeutung der eben erwdhnten 
Symbole nicht identisch sein muB. Vorzugsweise wird bei mehreren Resten der erlauterten 
Gattung bezuglich des Aufbauprinzips derseiben aber Ubereinstimmung bestehen. 
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Besonderes Interesse als Pigmentdispergator vom eingangs erlauterten Aufbauprinzip Q[-Y-X1„ (II) fur 
die DurchftJhrung des erfindungsgemSflen Verfahrens haben Dioxazinverbindungen erlangt, in denen 
Q die weiter oben ausgewiesene Bedeutung zukommt, 

Y eine der brtickenbildenden Gruppierungen mit der Struktur -CH2-NH-CO-CH2-NH-(CH2)2-3- Oder 
5 -S02-NH-(CH2)2-3-, 

X Uber den Imidstickstoff an das Brtickenglied Y gebundenes Imidazolyl oder einen Rest mit der 
Struktur 

w R 4 

<t 

is bezeichnet, wobei R* und R 5 gleiches Oder unterschiedliches Ci-Ct-AIkyI darstellen, vorzugsweise 

sind R* und R 5 Obereinstimmend, und 
m fUr einen Zahlenwert von 0,5 bis 4 stent. 

Als auBerordentlich wertvoll fUr die Herstellung von Pigmentzubereitungen nach der Erfindung werden 
aus der Klasse von Pigmentdispergatoren vom Typ QI-Y-XU (II) solche Dioxazinverbindungen eingestuft, 
20 die sich durch die Formel III 



25 



30 



H 3 c -j N 

CH2-l N J 



i 

H 



III 

m 



charakterisieren lassen, worin 

Q die weiter oben ausgewiesene Bedeutung zukommt, und 
m fUr einen Zahlenwert von 0,5 bis 4 stent 

Die zuvor erlauterten Varianten von Pigmentdispergatoren werden nach der Erfindung in Mengen von 

35 0,1 bis 25 Gew.-%, zweckmafiig 1 bis 15 Gew.-%, vorzugsweise etwa 3 bis 10 Gew.-%, bezogen auf das 
Rohpigment mit der Basisstruktur entsprechend Formel I zugesetzt Dies kann verfahrensgemSfi schon 
beim Mahlvorgang oder erst im Zuge der anschliefienden Rnishoperation geschehen. DafUr lassen sich 
auch Gemische von unterschiedlich aufgebauten Pigmentdispergatoren der Formel II anwenden. 

Die nach der Mahlung vorfiegenden feinteiligen PrSpigmente oder PrSpigmentzusammensetzungen 

40 werden ggf. nach Zugabe der oben erwahnten Pigmentdispergatoren in wassriger Suspension oder 
besonders nach Beimischung von organischen Losemrtteln einer thermischen Behandlung 
(Losemittelfinish) unterzogen. 

Als Losemrttel fur einen solchen Rnish kommen beispielsweise in Frage: Ci -Ci o-Alkanole wie z. B. 
Methanol, Ethanol, Propanol, n- oder hButanol; Ci-C6-Dialkyl- oder cydische Ketone wie z. B. Dimethylke- 

45 ton, Diethylketon, Methyltsobutylketon, Methylethylketon oder Cyclohexanon; Ether und Glykolether wie z. 
B. der Monomethyl- oder Monoethylether des Ethylen- und Propylengrykols, Butylglykol, Ethyldiglykol Oder 
Methoxybutanol; aromatische Kohlenwasserstoffe wie z. B. Toluol, Xylole oder Ethyl benzol; aromatische 
Chlorkohlenwasserstoffe wie z.B. Chlorbenzol, o-Dichlorbenzol, 1 ^,4-Trichlorbenzol oder Brombenzol; sub- 
stituierte Aromaten wie z. B. Nitrobenzol oder Phenol; aliphatische CarbonsSureamide wie z. B. Formamid 

so oder Dimethylformamid; cydische Carbonsdureamide wie z. B. N-Methylpyrrolidon; CarbonsSure- Ci -Ch- 
alky I ester wie z. B. Ameisensaurebutylester, Essigsaureethylester oder PropionsMurepropylester; 
Benzoesaure~Ci -C*-alkylester wie z. B. Benzoesaureethylester; heterocyclische Basen wie z. B. Pyridin, 
Morpholin oder Picolin; sowie Dimethylsulfoxid und Sulfolan. Bevorzugte organische LOsemittel sind in 
dieser Hinsicht Alkanole, wie z. B. Ethanol, Propanol, Butanole und Pentanole. 

55 Die fUr die DurchfOhrung des Losemrtteffinishs einzuschlagenden Bedingungen sind in hohem MaBe 
von den angestrebten Eigenschaften der Pigmentzubereitung abhSngig und werden jeweils daraufhin 
ausgerichtet. Normalerweise wird die Suspension der Prapigmentzusammensetzung in dem betreffenden 
Milieu bei einer Temperatur im Bereich zwischen 50* und 200 *C, ggf. unter erhohtem Druck, 1 Stunde bis 
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zu 24 Stunden lang behandelt. Im allgemeinen wird dafUr die nach der NaBmahlung erhaltene Suspension 
ohne Zwischenisoliemng des Mahlguts eingesetzt. Die zugefdgte LSsemittelmenge kann hierbei tnnerhalb 
weiter Grenzen schwanken. Bevorzugt verwendet man die gleiche bis zur Sfachen Gewichtsmenge an dem 
LSsemittel, bezogen auf das Gewicht der PrMpigmentzusammensetzung. Die thermische Behandlung im 
5 wassrig-organischen Medium erfoigt zweckmaBig fUr die Dauer von 1 bis 6 Stunden bei 50* bis 150* C. 
Nach beendigtem Finish werden die daftir gebrauchten Losemrttel wieder zurOckgewonnen und emeut 
eingesetzt. Die so erhaftenen Pigmentzubereitungen werden vorzugsweise aus schwach alkalischer Suspen- 
sion isoliert. 

Unter Ausnutzung der auf diese Weise zur VerfOgung stehenden Abwandlungsmoglichkeiten lassen sich je 

w nach Verwendungszweck die nach dem erfindungsgemSBen Verfahren anfallenden Prapigmentzusammen- 
setzungen in eine deckendere Oder transparentere Form UberfOhren, was Ober das Losevemnogen des in 
Betracht gezogenen Losemittels, dessen Konzentration, die Auswahl der Temperatur und die Dauer der 
Finishbehandlung gesteuert werden kann. 

Die Herstellung von Pigmentzubereitungen auf Basis von CI. Pigment Violet 23 nach dem beanspruch- 

75 ten Verfahren hat sich als besonders wirtschaftlich sowie umwertfreundlich erwiesen, weil sich einmal aus 
AnlaB der Feinverteilung des Rohpigments durch NaBmahlung keine Verschmutzung der Luft aufgrund von 
Staubentwicklung einstelrt, und zum andem wegen des Einsatzes von bloB geringen Mengen an Chemika- 
lien und Losemrtteln, welche anschliefiend weiterverarbeitet oder die wieder vollstandig regeneriert werden 
k5nnen, keine Entsorgungsprobleme gegeben sind. 

20 Die nach der vorliegenden Erfindung erhSltlichen Pigmentzubereitungen zeichnen sich aus durch ihre 
hervorragenden coloristischen und rheologischen Eigenschaften insbesondere der Flockungsstabilitat, Dis- 
pergierbarkeit, Rheologie, Glanzverhalten und FarbstSrke. 

Die erfindungsgemaB hergestellten Pigmentzubereitungen lassen sich zum Pigmentieren (Einfarben) 
von hochmolekularen organischen Materialien natOrlicher oder synthetischer Herkunft einsetzen: 

25 Hochmolekulare organische Materialien, die mit den genannten Pigmentzubereitungen coloriert werden 
konnen, sind beispielsweise Celluloseether und -ester, wie Ethylcellulose, Nitrocellulose, Celluloseacetat 
oder Cellulosebutyrat, natUrliche Harze oder Kunstharze, wie Polymerisationsharze oder Kondensationshar- 
ze, z. B. Aminoplaste, insbesondere Harnstoff- und Melamin-Formaldehydharze, Alkydharze, Acrylharze, 
Phenoplaste, Polycarbonate, Polyolefine, wie Polystyrol, Polyvinylchlorid, Polyethylen, Polypropylen, Poly- 

30 acrylnitril, PolyacrylsSureester, Polyamide, Polyurethane oder Polyester, Gummi, Casein, Silikon und 
Silikonharze, einzeln Oder in Mischungen. 

Dabei spielt es keine Rolle, ob die erwahnten hochmolekularen organischen Verbindungen als plastische 
Massen, Schmelzen oder in Form von SpinnlSsungen. Lacken, Anstrichstoffen oder Druckfarben vorliegen. 
Je nach Verwendungszweck erweist es sich als vorteilhaft, die erfindungsgemSB erhaltenen Pigmentzuberei- 

35 tungen als Toner oder in Form von Praparationen oder Disperstonen zu benutzen. Bezogen auf das zu 
pigmentierende hochmolekulare organische Material setzt man die vorliegenden Praparationen von Verbin- 
dungen der genannten Formel I in einer Menge von vorzugsweise 0,1 bis 10 Gew.-% ein. Besonders 
bevorzugte Lacksysteme sind in dieser Hinsicht Einbrennlacke aus der Klasse der Alkyd-/Melaminharz oder 
Acrylharz-Lacke sowie Zweikomponentenlacke auf Basis von m'rt Polyisocyanat vemetzbaren Acrylharzen. 

40 Von der Vielzahl der pigmentierbaren Druckfarben sind Druckfarben auf Basis Nitrocellulose besonders zu 
erwahnen. 

Die erfindungsgemaB hergestellten Pigmentzubereitungen sind in vielen Anwendungsmedien leicht und 
bis zu hohen Feinhe'rten dispergierbar. Solche Dispersionen besitzen eine hohe Rockungsstabilitat und 
zeigen hervorragende rheologische Eigenschaften selbst bei hoher Pigmentierung. Mit ihnen lassen sich 

45 Lackierungen und Drucke von hoher Farbstarke, hohem Glanz und hoher Transparenz mit ausgezeichneten 
Echtheitseigenschaften erzielen. 

Zur PrUfung der Eigenschaften der nach der Erfindung erzeugten Pigmentzubereitungen auf dem 
Lacksektor wurden aus der Vielzahl der bekannten Systeme ein Alkyd-Melaminharz-Lack (AM6) auf Basis 
eines mitteloligen, nichttrocknenden Alkydharzes aus synthetischen Fettsauren und Phthalsaureanhydrid 

so und eines mit Butanol veretherten Melaminharzes und Anteilen eines nichttrocknenden Alkydharzes auf 
Basis von Ricinensaure (kurzolig) sowie ein Acrylharz-Einbrennlack auf Basis einer nicht-wassrigen Disper- 
sion (TSA) ausgewahlt. In den nachfolgenden Beispielen wird darauf unter der Bezeichnung AM6 bzw. TSA 
verwiesen. 

Die Rheologie des Mahlguts nach der Dispergierung (Millbase-Rheologie) wird anhand der folgenden 
55 fOnfstufigen Skala bewertet 
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Nach dem VerdUnnen des Mahlguts auf die Pigmentendkonzentration wurde die Viskositat mit dem 
Viskospatel nach Rossmann, Typ 301 der Rrma Erichsen beurteift. 

Glanzmessungen erfolgten an FolienaufgUssen unter einem Winkel von 20* nach DIN 67530 (ASTMD 523) 
mit dem "multigloss"-GlanzmeBgerat der Rrma Byk-Mallinckrodt. 

10 In den nachstehenden Beispielen beziehen sich Teile jeweils auf Gewichtsteile und Prozente jeweils auf 
Gewichtsprozente der so beschriebenen Substanzen. Die zur Identifizierung benutzte Gattungsbezeichnung 
fOr die erfindungsgem§fl als Farbmittel eingesetzte Dioxazinverbindung C.I. Pigment violet 23 sowie die 
darauf gerichtete C.l.-Nummer 51319 sind dem COLOUR INDEX, 3. Auflage 1971, Band 4, entnommen. 
Das laut den Beispielen als Ausgangsstoff eingesetzte grobkristalline Rohpigment ist nach der Vorschrift in 

75 BIOS Rnal Report 960, Seite 75 hergestellt worden und hatte in diesem Zustand einen Rontgenindex von 
92 aufgewiesen. Sofem nicht anders angegeben ist, handelte es sich hierbei urn das Rohpigment in 
salzfreier Form. Der Feinverteilungsgrad der PrSpigmentzusammensetzungen wurde Ober das Rontgenbeu- 
gungsspektrum nach der in der DE-PS 27 42 575 angegebenen Methode bestimmt. 

20 Beispiel 1: 

In eine RUhrwerkskugelmQhle vom Typ ®Drais PML (Hersteller: Draiswerke GmbH, Mannheim), die mit 
336 g Zirkoniummischoxidperlen vom Durchmesser 0,3-0,4 mm als Mahlkorper gefOllt ist, werden nachein- 
ander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment (Pigment Violet 23) eingetragen und darin mit einer 

25 RUhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro 
Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 *C gemahlen. Danach fUgt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der 
Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, als 29,7 %igen wasserfeuchten Prefikuchen hinzu und fUhrt die 
NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspen- 
sion von den Mahlkorpern abgesiebt, die Mahlkorper werden mit Wasser abgespOrt und die vereinigten 

30 Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rbntgenindex der Prapigmentzusammensetzung betrSgt 6,10. 

Zur Rnishoperation wird der RlterrOckstand in 120 ml Wasser aufgenommen, mit 45 g Isobutanol (100 %ig) 
versetzt und zunachst 24 Stunden bei 25 * C nachgeruhrt. Nun bringt man das Gemisch zum Sieden, halt es 
unter weiterem RUhren 5 Stunden bei Siedetemperatur und destilliert sodann das Isobutanol durch Erhitzen 
bis auf 100* C am Obergang azeotrop ab. Nach dem AbkUhlen auf 60* C wird der DestillationsrUckstand 

35 mittels 10 %iger Natronlauge auf einen pH-Wert von 9 eingestellt, worauf man 1 Stunde bei 60* C 
nachrOhren ISBt. Das gefinishte Erzeugnis wird schlieBlich abgesaugt, durch Behandlung mit Wasser neutral 
gewaschen und bei 80 * C getrocknet. 

Man erhalt 14,7 g einer Pigmentzubereitung, die bei der AusprOfung im AM6-Lack farbstarke Lackierungen 
liefert. Dir Rheologie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Die Glanzmessung ergibt den Wert 85. 

40 

Vergleich a: 

Ohne Zusatz des Pigmentdispergators wird gemaB der Arbertsweise von Beispiel 1 ein Pigment 
erhatten, das im AM 6- Lack dann deckende und farbschwache Lackierungen liefert. Die Rheologie der 
45 Lackfarbe wird mit Note 4 eingestuft. Der Glanzwert betrSgt 39. 

Vergleich b: 

Wird das ohne den Pigmentdispergator, aber sonst wie in Beispiel 1 hergestellte Pigment hinterher mit 
so 10 % des obigen Pigmentdispergators trocken gemischt, so erhSR man eine Pigmentzubereitung, die im 
AM6-Lack dann deckende und farbschwache Lackierungen liefert. Die Rheologie der Lackfarbe wird mit 
Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 85. 

Vergleich c: 

55 

Werden die MaBnahmen zur Feinverteilung des Rohpigments nach Beispiel 1 unter den in der DE-AS 
20 43 820 beschriebenen Mahlbedingungen (alkalische Naflmahlung, Stahikugeln vom Druchmesser 3 mm, 
Mahlzeit 1 Stunde) wiederholt, so wird nach der Aufarbeitung des Mahlguts ein sehr deckendes und 
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farbschwaches Pigment erhalten. 
Beispiel 2: 

5 Eine RQhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperten vom Durch- 
messer 0,3-0,4 mm gefflllt ist, wird nacheinander m'rt 75 ml Wasser, 15 g Rohpigment (Pigment Violet 23) 
und 10,1 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahtt 1,5 ist, als 29,7 %igem wasserfeuchtem 
PreBkuchen beschickt. Dieses Gemisch wird nun mit einer ROhrwerksumfangsgeschwindigkert von 15,6 m/s 
sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 30 Minuten lang bei 25 *C 

10 gemahlen. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkdrpern abgesiebt, die Mahlk&rper 
werden mit Wasser abgespUlt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex der 
Prapigmentzusammensetzung betragt 5,95. 

Der RrterrOckstand wird sodann zum Rnish der Einwirkung von Ldsemitteln entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 
is Man erhart 17,2 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Rheologie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betrSgt 81. 

Beispiel 3: 

20 In einem RUhrgefaB werden 90 I Wasser vorgelegt und 30 kg Rohpigment (Pigment Violet 23) 
eingetragen. Die gebildete Suspension wird nun bei einem Durchsatz von 220 kg/h auf einer RUhrwerksku- 
gelmUhle vom Typ Drais DCP-3, welche mit 26,5 kg Zirkoniummischoxidperlen vom Durchmesser 0,3-0,4 
mm als Mahlkorper ausgerUstet ist und die mit einer ROhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 17,1 m/s sowie 
einer spezifischen Leistungsdichte von 3,3 kW pro Liter Mahlraum betrieben wird, wShrend 2,5 Stunden im 
25 Kreislauf bei 50-60 *C gemahlen. Hierbei wird die Viskositat der Mahlgutsuspension durch portionsweise 
Zugabe von 30 I Wasser konstant gehalten. Der Rontgenindex des PrSpigments betragt 1 ,20. 
Zum Rnish werden 1000 g der angefallenen Mahlgutsuspension in einem RUhrgefSB vorgelegt, nacheinan- 
der mit 10 g Ameisensaure (98 %ig) und 600 g Isobutanol (100 %ig) versetzt und zunachst 22 Stunden bei 
25 * C nachgertihrt. Dann wird das Gemisch zum Sieden erhitzt und unter RQhren weitere 5 Stunden bei 
30 Siedetemperatur gehalten. AnschlieBend kUhht man auf 80* C ab und es werden jetzt 67,3 g Pigmentdisper- 
gator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, als 29,7 %iger wasserfeuchter PreBkuchen eingetragen, 
worauf man das Isobutanol durch Temperaturerhohung bis auf 100 • C am Obergang azeotrop abdestilliert. 
Der ROckstand wird auf 60" C abgekUhlt, mittels 10 %iger Natronlauge auf einen pH-Wert von 9 eingestellt 
sowie 1 Stunde bei 60* C nachgertihrt. Zuletzt wird das gefinishte Produkt abgesaugt, neutral gewaschen 
35 und bei 80 * C getrocknet. 

Man erhSK 219,5 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Rheologie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 82. 

Beispiel 4: 

250 g der Mahlgutsuspension, hergesteltt gemafl den Angaben in Beispiel 2, werden zum Rnish in 
einem RUhrautoklaven vorgelegt und nacheinander mit 2,5 g Ameisensaure (98 %ig) und 150 g Isobutanol 
(100 %ig) beschickt Das Gemisch wird auf 125*C geheizt und 3 Stunden bei dieser Temperatur gerOhrt. 
AnschlieBend ISBt man auf 80* C abgekUhlen, trSgt 16,8 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die 
Zahl 1,5 ist, als 29,7 %igen wasserfeuchten PreBkuchen ein und entfemt das Isobutanol durch azeotropes 
Abdestillieren bei Temperaturen bis zu 100*C am Obergang. Danach wird der RUckstand auf 60 *C 
abgekUhlt, mittels 10 %iger Natronlauge auf einen pH-Wert von 9 eingestellt sowie 1 Stunde bei 60* C 
nachgertihrt. Das gefinishte Produkt wird abgesaugt, neutral gewaschen und bei 80* C getrocknet. 
Man erhalt 54,6 g einer Pigmentzubereitung, die im TSA-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheologie 
der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 81. 

Beispiel 5: 

In eine RuhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
55 Durchmesser 0,3-0,4 mm gefUItt ist, werden nacheinander 90 g Isobutanol (5 %ig) und 10 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vortage wird nun m'rt einer RUhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 10 Minuten lang bei 
25 *C gemahlen. Danach fOgt man noch 3,4 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, 
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als 29,7 %igen wasserfeuchten PreBkuchen hinzu und fUhrt die Nafimahlung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den MahlkSrpem abgesiebt, die 
Mahlkorper werden mrt Wasser abgespUft und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 
RSntgenindex der PrMpigmentzusammensetzung betrSgt 6,90. 

s Der FilterrUckstand wird zum Rnish in 90 ml Wasser aufgenommen, mrt 30 g Isobutanol (100 %ig) versetzt 
und zunSchst 24 Stunden bei 25 # C nachgerilhrt. AnschlieBend bringt man das Gemisch zum Sieden und 
hdlt es unter weiterem RGhren 5 Stunden bei Siedetemperatur, worauf man durch Erhitzen bis auf 100* C 
am Ubergang das Isobutanol azeotrop abdestilliert. Nach dem AbkQhlen auf 60* C wird der Destillations- 
rOckstand mittels 10 %iger Natronlauge auf einen pH-Wert von 9 eingestelft sowie 1 Stunde bei 60* C 

70 nachgerUhrt. Das resultierende Produkt wird abgesaugt, neutral gewaschen und bei 80 • C getrocknet. 

Man erhSIt 10,4 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 83. 

Beispiel 6: 

75 

In eine RUhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidpeilen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefUllt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer ROhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
12,1 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 2,6 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 

20 25 *C gemahlen. Danach setzt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, 
als 29,7 %igen wasserfeuchten PreBkuchen hinzu und fUhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlktfrpern abgesiebt, die 
Mahlkorper werden mit Wasser abgespUlt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 
RSntgenindex der PrSpigmentzusammensetzung betragt 6,50. 

25 Der FilterrUckstand wird sodann zum Rnish der Enwirkung von Losemitteln entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 
Man erhSIt 14,8 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 83. 

30 Beispiel 7: 

In eine RUhrwerkskugelmOhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefUllt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer RUhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 

35 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 
50 *C gemahlen. Danach setzt man noch 5.1 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, 
als 29,7 %igen wasserfeuchten PreBkuchen hinzu und fuhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkdrpern abgesiebt, die 
MahlkQrper werden mit Wasser abgespUft und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 

40 Rontgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 7,45. 

Der RfterrUckstand wird sodann zum Rnish der Enwirkung von Losemitteln entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 
Man erhatt 13,8 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 82. 

45 

Beispiel 8: 

In eine RUhrwerkskugelmOhle vom Typ Drais PML, die mit 227 g Quarzitperlen vom Durchmesser 0,3- 
0,4 mm gefUllt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment (Pigment Violet 23) 

so eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer RUhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25* C gemahlen. Danach 
setzt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, als 29,7 %igen 
wasserfeuchten PreBkuchen hinzu und fUhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen 
Bedingungen fort. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlkor- 

55 per werden mit Wasser abgespUlt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex 
der Prapigmentzusammensetzung betragt 6,05. Der FilterrUckstand wird sodann zum Rnish der Enwirkung 
von Losemitteln entsprechend Beispiel 1 unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort 
angegebenen Weise isoliert. 
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Man erhalt 15,9 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betrSgt 84. 

Beispiel 9: 

5 

In eine RUhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperien vom 
Durchmesser 0,6-1,0 mm gefGIrt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Voriage wird nun mit einer RUhrwerksumfangsgeschwindigkert von 
15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 

70 25 *C gemahlen. Danach setzt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, 
als 29,7 %igen wasserfeuchten PreBkuchen hinzu und fOhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpem abgesiebt, die 
Mahlkdrper werden mit Wasser abgespUlt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 
Rontgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 6.00. 

75 Der FilterrUckstand wird sodann zum Rnish der Einwirkung von Losemrtteln entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 
Man ematt 15,7 g einer Pigmentzubereitung, die im AM 6- Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 80. 

20 Beispiel 10: 

In eine RQhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperien vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Voriage wird nun mit einer RUhrwerksumfangsgeschwindigkert von 

25 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 40 Minuten lang bei 
25 *C gemahlen. Danach setzt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, 
als 29,7 %igen wasserfeuchten PreBkuchen hinzu und fOhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpem abgesiebt, die 
Mahlkorper werden mit Wasser abgespUlt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 

30 RSntgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 5,80. 

Der FilterrUckstand wird sodann zum Rnish der Einwirkung von Losemitteln entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 
Man erhSrt 14,4 g einer Pigmentzubereitung, die im AM 6- Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 83. 

35 

Beispiel 11: 

In eine RUhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperien vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefOIrt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 

40 (Pigment Violet 23) eingetragen und durch Zugabe von Ameisensaure (98 %ig) auf einen pH-Wert von 3 
eingestellt. Diese Voriage wird nun mit einer Ruhrwerksumfangsgeschwindigkert von 15,6 m/s sowie einer 
spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kw pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 *C gemahlen. Danach 
fUgt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, als 29,7 %igen 
wasserfeuchten PreBkuchen hinzu und fUhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen 

45 Bedingungen fort. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlkdr- 
perwerden mit Wasser abgespUlt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex 
der Prapigmentzusammensetzung betragt 6,00. 

Der RlterrUckstand wird zum Rnish in 120 ml Wasser aufgenommen, mit 45 g Isobutanol (100 %ig) 
versetzt, durch Zugabe von Ameisensaure (98 %ig) auf einen pH-Wert von 3 eingestellt und zunachst 24 

so Stunden bei 25 *C nachgerUhrt. AnschlieBend bringt man das Gemisch zum Sieden und halt es unter 
werterem RUhren 5 Stunden bei Siedetemperatur, worauf das Isobutanol durch Erhitzen bis auf 1 00 * C am 
Ubergang azeotrop abdestilliert wird. Nach dem AbkUhlen auf 60* C stelrt man im DestillationsrUckstand 
mittels 10 %iger Natronlauge einen pH-Wert von 9 ein und ISBt 1 Stunde bei 60* C nachrUhren. Das 
gefinishte Produkt wird abgesaugt, neutral gewaschen und bei 80* C getrocknet. 

55 Man erhalt 15,3 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 4-5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 83. 

Beispiel 12: 
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In eine RUhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefUllt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig), 0,85 g Natriumhydroxid 
und 20,4 g Rohpigment (Pigment Violet 23) (73,4 %ig, mit 26,6 % Salz aus der Synthese) eingetragen. 
Diese Voriage wird nun mit einer RUhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer spezifischen 

5 Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 *C gemahlen. Danach setzt man 
noch 2,5 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, als 29,7 %igen wasserfeuchten 
PreBkuchen hinzu und fOhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlkorper werden mit 
Wasser abgespQIt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex der Prapigment- 

io zusammensetzung betrSgt 6,60. 

Die MaBnahmen zum Rnish durch Losemrttelbehandlung des FitterrUckstandes sowie zur Isolierung des 
daraus resultierenden Erzeugnisses erfolgen auf dieselbe Art wie in Beispiel 1 1 erlautert ist. 
Man emSrt 15,0 g einer Pigmentzubereitung, die im Nitrocellulosetiefdruck farbstarke und hochzglSnzende 
Drucke liefert. Nach dem Abrasionstest auf dem Abrasionstester AT 2 (Hersteller: Rrma Schroder, 

is Weinheim/Bergstr.) betragt die Abnahme der Chromschicht 1,1 mg. 

Beispiel 13: 

In eine RUhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
20 Durchmesser 0,3-0,4 mm gefUllt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig). 0,85 g Natriumhydroxid 
und 20,4 g Rohpigment (Pigment Violet 23) (73,4 %ig, mit 26,6 % Salz aus der Synthese) eingetragen. 
Diese Voriage wird nun mit einer RUhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s sowie einer spezifischen 
Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 *C gemahlen. Danach setzt man 
noch 5,1 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, als 29,7 %igen wasserfeuchten 
25 PreBkuchen hinzu und fOhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlkorper werden mit 
Wasser abgespQIt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der RSntgenindex der PrMpigment- 
zusammensetzung betragt 6,70. 

Die MaBnahmen zum Rnish durch Losemrttelbehandlung des Filterrllckstandes sowie zur Isolierung des 
30 daraus resultierenden Erzeugnisses erfolgen auf dieselbe Art wie in Beispiel 1 1 erlMutert ist. 

Man erhalt 15,5 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack sehr farbstarke Lackierungen liefert. Die 
Rheologie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft Der Glanzwert betragt 84. 

Beispiel 14: 

35 

In eine RUhrwerkskugelmOhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefUllt ist, werden nacheinander 85 ml Methanol und 15 g Rohpigment (Pigment 
Violet 23) eingetragen. Diese Voriage wird nun mit einer ROhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s 
sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 *C 

40 gemahlen. Danach setzt man noch 1,5 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 1,5 ist, hinzu 
und ftihrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. AnschlieBend wird die 
Mahlgutsuspension von den Mahlkdrpem abgesiebt, die Mahlkflrper werden mit Methanol abgespQIt und 
die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex der Prapigmentzusammensetzung 
betragt 8,00. Der RtterrOckstand wird zum Rnish in 120 ml Methanol aufgenommen und zunMchst 24 

45 Stunden bei 25 *C nachgeriJhrt. AnschlieBend bringt man das Gemisch zum Sieden und halt es unter 
weiterem Ruhren 5 Stunden bei Siedetemperatur, worauf 300 ml Wasser zugegeben werden und durch 
Erhitzen bis auf 100* C am Ubergang das Methanol azeotrop abdestilliert wird. Nach dem AbkUhlen auf 
60 *C stellt man im DestillationsrOckstand mittels I0%iger Natronlauge einen pH-Wert von 9 ein und laBt 1 
Stunde bei 60* C nachrUhren. Das gefinishte Produkt wird abgesaugt, neutral gewaschen und bei 80* C 

so getrocknet. 

Man erhalt 14,3 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 84. 

Beispiel 15: 

55 

In eine RUhrwerkskugelmOhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefUllt ist, werden nacheinander 85 ml Aceton und 15 g Rohpigment (Pigment 
Violet 23) eingetragen. Diese Voriage wird nun mit einer RUhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 15,6 m/s 
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sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 25 *C 
gemahlen. Danach setzt man noch 1.5 g Pigmentdispergator der Formel III worm m die Zahl 1,5 ist, hinzu 
und fOhrt die Naflmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. AnschlieBend wird die 
Mahlgutsuspension von den Mahlkdrpem abgesiebt und die Mahlkdrper werden mit Aceton abgespult Der 

s Rdntgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 8,95. 

Die vereinigten Mahlgutsuspensionen werden zunachst 24 Stunden bei 25 *C nachgeruhrt, anschlieBend 
durch Erhitzen zum Sieden gebracht und sodann 5 Stunden bei Siedetemperatur weitergerUhrt. Danach 
werden 300 ml Wasser zugegeben und aus diesem Gemisch wird das Aceton unter Temperaturerhohung 
bis auf 100*C am Ubergang azeotrop abdestilliert. Nach dem AbkUhlen auf 60 *C stelrt man im Destilla- 

10 tionsrilckstand mrttels 10%iger Natron lauge einen pH-Wert von 9 ein und ISflt 1 Stunde bei 60 *C 
nachrUhren. Das gefinishte Produkt wird abgesaugt, neutral gewaschen und bei 80 * C getrocknet. 
Man erhalt 15,0 g einer Pigmentzuberertung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 82. 

75 Beispiel 16: 

In eine ROhrwerkskugelmOhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm geftiltt ist, werden nacheinander 85 ml Diethylenglykol (50 %ig) und 15 g 
Rohpigment (Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer RUhrwerksumfangsgeschwin- 

20 digkeit von 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten 
lang bei 25* C gemahlen. Danach setzt man noch 1,5 g Pigmentdispergator der Formel III, worin m die Zahl 
1,5 ist, hinzu und fUhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. Anschlie- 
Bend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkdrpem abgesiebt, die Mahlkdrper werden mit Wasser 
abgespUrt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rdntgenindex der PrMpigmentzusam- 

25 mensetzung betragt 7,50. 

Der FirterrUckstand wird zum Finish in 120 ml Diethylenglykol (80 %ig) aufgenommen und zunachst 24 
Stunden bei 25 *C nachgerUhrt. AnschlieBend wird das Gemisch auf 100°C erhrtzt und dann 5 Stunden bei 
100* C weitergerUhrt. Nach dem AbkUhlen auf 60* C stelrt man darin mittels 10 %iger Natronlauge einen 
pH-Wert von 9 ein und laBt 1 Stunde bei 60* C nachrUhren. Das gefinishte Produkt wird abgesaugt, neutral 

30 gewaschen und bei 80 * C getrocknet. 

Man erhalt 14,8 g einer Pigmentzuberertung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 82. 

Beispiel 17: 

35 

In eine RUhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefullt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer RUhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 

40 25 *C gemahlen. Danach setzt man noch 6,6 g Pigmentdispergator der allgemeinen Formel II, worin Y die 
-Chfe-Gruppe und X den Phthalimidorest bedeutet und m die Zahl 2 ist (hergestelrt analog DE-AS 29 05 
114), als 22,8 %igen wasserfeuchten PreBkuchen hinzu und fUhrt die Naflmahlung weitere 5 Minuten unter 
den gleichen Bedingungen fort. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpem abgesiebt, 
die Mahlkdrper werden mit Wasser abgespUlt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 

45 Rdntgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 6,40. 

Der FirterrUckstand wird sodann zum Finish der Einwirkung von Losemitteln entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 
Man erhalt 13,9 g einer Pigmentzuberertung. die in PVC farbstarke Ausfarbungen liefert. 

50 Beispiel 18: 

In eine RUhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefUllt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer RUhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
55 15,6 m/s sowie einer spezifischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 
25 *C gemahlen. Danach setzt man noch 5,1 g Pigmentdispergator der allgemeinen Formel II, worin Y die 
Gruppierung -S02-NH-(CH2)2- und X den Rest -NfChfe-CHafc bedeutet und m die Zahl 2 ist (hergestelrt 
entsprechend DE-OS 31 06 906), hinzu und fUhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen 
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Bedingungen fort. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von dsn Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlkor- 
per werden mit Wasser abgespUlt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der RSntgenindex 
der Prapigmentzusammensetzung betragt 6,20. 

Der Rrterrtlckstand wird sodann zum Rnish der Bnwirkung von Losemitteln entsprechend Beispiel 1 
5 unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 

Man erhalt 15,1 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 4-5 eingestuft Der Glanzwert betr&gt 75. 



In eine ROhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperlen vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefUllt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 
(Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer Rahrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
15,6 m/s sowie einer spezffischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 

75 25 *C gemahlen. Danach setzt man noch 1,5 g Pigmentdispergator der allgemeinen Formel II, worin Y die 
Gruppierung -CH2-NH-COCH2-NH-(CH2)3- und X den 1-lmidazolylrest bedeutet und m die Zahl 2,5 ist 
(hergesteltt nach der DE-OS 25 00 509), hinzu und fUhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den 
gleichen Bedingungen fort. AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpem abgesiebt, die 
MahlkSrper werden m'rt Wasser abgespGIt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der 

20 Rontgenindex der Prapigmentzusammensetzung betragt 6,09. 

Der Fitternjckstand wird sodann zum Rnish der Einwirkung von Losemitteln entsprechend Beispiel 1 
unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 
Man erhalt 13,7 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 3-4 eingestuft Der Glanzwert betrSgt 72. 



In eine ROhrwerkskugelmUhle vom Typ Drais PML, die mit 336 g Zirkoniummischoxidperien vom 
Durchmesser 0,3-0,4 mm gefUIrt ist, werden nacheinander 85 g Isobutanol (5 %ig) und 15 g Rohpigment 

30 (Pigment Violet 23) eingetragen. Diese Vorlage wird nun mit einer RQhrwerksumfangsgeschwindigkeit von 
15,6 m/s sowie einer spezffischen Leistungsdichte von 3,1 kW pro Liter Mahlraum 25 Minuten lang bei 
25 *C gemahlen. Danach setzt man noch ein Gemisch aus 0,75 g Pigmentdispergator der Formel III, worin 
m die Zahl 1,5 ist, und 0,75 g Pigmentdispergator der allgemeinen Formel II, worin Y die Gruppierung -SO2- 
NH-(CH2)2- und X den Rest -N(CH2-CH 3 )2 bedeutet und m die Zahl 2 ist (hergestelrt entsprechend DE-OS 

35 31 06 906), hinzu und fuhrt die NaBmahlung weitere 5 Minuten unter den gleichen Bedingungen fort. 
AnschlieBend wird die Mahlgutsuspension von den Mahlkorpem abgesiebt, die Mahlkdrper werden mit 
Wasser abgespUlt und die vereinigten Mahlgutsuspensionen abgesaugt. Der Rontgenindex der Prapigment- 
zusammensetzung betrSgt 6,80. 

Der RrterrOckstand wird sodann zum Rnish der Bnwirkung von Ldsemitteln entsprechend Beispiel 1 
40 unterzogen und das gefinishte Erzeugnis daraufhin in der dort angegebenen Weise isoliert. 

Man erhalt 14,8 g einer Pigmentzubereitung, die im AM6-Lack farbstarke Lackierungen liefert. Die Rheolo- 
gie der Lackfarbe wird mit Note 5 eingestuft. Der Glanzwert betragt 79. 

PatentansprOche 

45 

1. Verfahren zur Herstellung von Pigmentzubereitungen auf Basis von C.I. Pigment Violet 23 (No. 51 319) 
der Formel I 



Beispiel 19: 



10 



25 



Beispiel 20: 



50 




55 



dadurch gekennzeichnet, dafl man die in grobkristallinem Zustand voriiegenden Rohpigmente der 
obigen Dioxazinverbindung in Gegenwart von Pigmentdispergatoren der allgemeinen Formel II 
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QI-Y-XL (II), 
in welcher 

s Q fQr einen m-wertigen Rest der Basisstruktur entsprechend Formel I stent, 

Y eine briickenbild8nde Gruppierung aus der Reihe -CH2-. -CHR 1 -, -CR 1 R^, Phenylen, -CO, 
-SO2- Oder -NR 3 -, oder mehrfach aufeinanderfolgendes Alkylen Oder eine sich ggf. wiederho- 
lende Kombination von solchen BrUckengliedem unterschiedlichen Typs bezeichnet, in denen 
R 1 und R 2 gleiches oder unterschiedliches Ci-CW-Alkyl und R 3 Wasserstoff oder Ci-C*-Alkyl 

10 sind, 

X den Rest eines Gber ein C-Atom an das Brtlckenglied Y gebundenen, aliphatischen oder 
aromatischen, fOnf- oder sechsgliedrigen heterocyclischen Systems darsteilt mit jeweils 1 bis 
3 ringangehftrigen, gleichen oder unterschiedlichen Heteroatomen aus der Reihe Stickstoff, 
Sauerstoff oder Schwefel, das ggf. noch einen benzokondensierten Ring aufweist und durch 
15 Ci-C*-Alkyl, C2-C*-Alkenyl f Ci-C3-Hydroxyalkyl oder Phenyl substituiert sein kann, 

oder einen Uber den Imidstickstoff an das Brtlckenglied Y gebundenen Phthalimido-Rest 
darsteilt. der am benzoiden Ring durch Chlor, Brom, Nitro, Carboxy, N-(Ci-Gi-Alkyl)-carba- 
moyl, N-Phenyl-carbamoyl oder Benzoylamino substituiert sein kann, 
oder einen Rest mit der Struktur 



20 



25 



-N' 



R 4 



V 



darsteilt, in dem R* und R 5 einzeln fGr sich genommen sowie unabhMngig voneinander jeweils 
Wasserstoff, ggf. substituiertes Ci-C^o-Alkyl oder C2-C2o-Alkenyl, Cs-Cc-Cycloalkyl, ggf. sub- 
stituiertes Phenyl, Benzyl oder Naphthyl sind, 
30 oder in dem R* und R 5 gemeinsam sowie zusammen mit dem angrenzenden N-Atom ein 

aliphatisches oder aromatisches, fOnf- oder sechsgliedriges heterocyclisches System mit 
jeweils 1 bis 3 ringangehorigen, gleichen oder unterschiedlichen Heteroatomen aus der Reihe 
Stickstoff, Sauerstoff oder Schwefel bilden, und 
m einen Zahlenwert zwischen 0,1 und 4 angibt, 
35 wobei im Falle mehrfachen Vorhandenseins (m > 1) der Bestandteile X und Y in den Dispergatoren der 
Formel II die Bedeutung der eben erw&hnten Symbol© nicht identisch sein muB, 
deren Zugabe zu einem beliebtgen Zeitpunkt im Veriauf der nachstehend naher definierten Kombina- 
tion aus den beiden Behandlungsgangen Feinverteilung und Finish (ausgenommen sonstige Verarbei- 
tungsschritte) erfolgen kann, 

40 zunachst in einem inerten flOssigen Medium auf einer RQhrwerkskugelmtihle, die mit einer Leistungs- 
dichte von > 2,5 kW pro Liter Mahlraum und einer RUhrwerksumfangsgeschwindigkeit von > 12 m/s 
betrieben wird, unter der Enwirkung von Mahlkdrpern vom Durchmesser £ 1 mm naflvermahlt, bis der 
Rontgenindex als Maflzahl fOr die Kristallinrtat der resultierenden Pigmentteilchen £ 9 betragt, 
diese PrSpigmentzusammensetzung, in Form der so erhattenen Mahlgutsuspension oder im Falle einer 

45 Zwischenisolierung nach vorheriger Wiederaufnahme in einer inerten ggf. organischen RUssigkeit, dann 
einer Losemittelfinish-Behandlung bei erhdhter Temperatur unterwirft und anschlieBend die fertigge- 
stellte Pigmentzubereitung in herkSmmlicher Weise isoliert. 

Z Verfahren gemafl Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl man Mahlkorper vom Durchmesser 0^ bis 
50 1 ,0 mm. vorzugsweise 0,3 bis 0,5 mm einsetzt. 

3^ Verfahren gemaB Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dafl die Pigmentkonzentration im 
Mahlgut bei ^ 40 Gew:~% liegt. 

55 4. Verfahren gemaB Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet, dafl die Pigmentkonzentration im Mahlgut 10 
bis 35 Gew.-%, vorzugsweise 10 bis 20 Gew. % betragt. 

5. Verfahren gemaB einem oder mehreren der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dafl man als 
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Mahlflussigkeit Wasser und/oder ein vorzugsweise mrt Waser mischbares, organisches Losemtttel 
verwendet 

6. Verfahren gem&B Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB die MahlflUssigkeit eine Losung von 
5 Isobutanol in Wasser ist. 

7. Verfahren gemSB einem oder mehreren der AnsprUche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man als 
Pigmentdispergator des Typs Q[-Y-X1„ (II) Verbindungen entsprechend der Formel III 



10 



is 



H 3 C_ N 

-CH 2 JL N jI 
H 



m 0") 



einsetzt, in welcher 

Q die in Anspruch 1 ausgewiesene Bedeutung zukommt, sowie 
20 m fUr einen Zahlenwert von 0,5 bis 4 stent 

a Verfahren gemaB einem oder mehreren der AnsprUche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB man als 
Pigmentdispergator des Typs QI-Y-XJn, (II) solche Verbindungen einsetzt, in welchen 
Q die in Anspruch 1 ausgewiesene Bedeutung zukommt, 
25 Y die brUckenbildende Gruppierung mit der Struktur -CH2-NH-CO-CH2-NH-(CH2)2-3- und 

X Uber den Imidstickstoff an das Briickenglied Y gebundenes Imidazolyl oder einen Rest mit der 
Struktur 

30 R 4 

/ 

-N 

V 

35 

bezeichnet, wobei R 4 und R 5 gleiches oder unterschiedliches Ci-C6-AIkyl darstellen. 

sowie 

m fUr einen Zahlenwert von 0,5 bis 4 stent. 

40 9. Verfahren gemaB einem oder mehreren der AnsprUche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB man als 
Pigmentdispergator des Typs Qt-Y-Xln (II) solche Verbindungen einsetzt, in welchen 
Q die in Anspruch 1 ausgewiesene Bedeutung zukommt, 
Y die brOckenbildende Gruppierung mit der Struktur -S02-NH-{CH2)2-3- und 
X Uber den Imidstickstoff an das Briickenglied Y gebundenes Imidazolyl oder einen Rest mit der 

45 Struktur 

R 4 

V 



50 



bezeichnet, wobei R 4 und R 5 gleiches oder unterschiedliches Ci-Cs-Alkyl darstellen, sowie 
55 m fUr einen Zahlenwert von 0,5 bis 4 stent. 

10. Verfahren gemaB einem oder mehreren der AnsprUche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB man 
Gemische von strukturell unterschiedlichen Pigmentdispergatoren der Formel II einsetzt. 
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11. Verfahren gemaB einem Oder mehreren der AnsprQche 1 bis 10, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
Pigmentdispergatoren der Formel II in Mengen von 0.1 bis 25 Gew.-%, bezogen auf das Rohpigment 
mit der Basisstruktur entsprechehd Formel I zugibt. 

12. Verfahren gemaB Anspruch 11, dadurch gekennzeichnet, daB man pro Gewichtseinhert Rohpigment 
zwischen 1 und 15 Gew.-%, vorzugsweise 3 bis 10 Gew.-% Dispergator einsetzt. 

13. Verfahren gemaB einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
NaBmahlung bei pH-Werten im alkalischen Bereich durchfOhrt. 

14. Verfahren gemaB einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 13, dadurch gekennzeichnet, daB die 
Verweildauer des Mahlguts zur Feinverteilung in der RQhrwerkskugelmUhle sich auf 10 bis 60 Minuten 
belSuft. 

75 15. Verfahren gemaB Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, daB die Verweildauer des Mahlguts in der 
MOhle zwischen 10 und 45 Minuten, vorzugsweise bei 10 bis 30 Minuten liegt 

16. Verfahren gemSB einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 15, dadurch gekennzeichnet, daB man als 
organisches L5semittel fOr die Rnishbehandlung Alkanole, vorzugsweise Isobutanol, verwendet. 

20 

17. Verfahren gemaB einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 16, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
LOsemittelfinish-Behandlung bei pH-Werten im sauren Bereich durchfOhrt. 

18. Verfahren gemaB einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 17, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
25 fertiggestellte Pigmentzubereitung aus schwach alkalischer Suspension isoliert. 

19. Pigmentzubereitungen, erhSltlich nach einem Verfahren gemSfl einem oder mehreren der AnsprQche 1 
bis 18. 

30 20. Verwendung von Pigmentzubereitungen gemSB Anspruch 19 als Farbmittel zum Pigmentieren von 
Lacken, Druckfarben und Kunststoffen. 



40 
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ABSTRACTED- PUB-NO: EP 50492 3 A 
BASIC-ABSTRACT: 

Prodn. of pigment compsns. based on C.I. Pigment Violet 23 of formula (I) is 
effected by (a) wet milling coarsely crystalline crude (I) in an inert liq. medium, 
(b) opt. isolating the solids and resuspending them in an inert liq., (c) 
subjecting the prod, to a solvent finishing treatment at elevated temp., and (d) 
isolating the prod, in known manner. 

Step (a) is effected in a stirred ball mill with a power density of more than 2.5 
kW per litre of milling space, a stirrer peripheral velocity of more than 12 m/sec. 
and a ball dia . of up to 1mm, until the X-ray crystallinity index of the pigment 
particles is 9 or less. 

A dispersant of formula Q(YX)m (II) is added at any stage during step (a) or (c) . 
In (II), Q = an m-valent gp. with the same basic structure as (I) (no further 
details given); each Y is a bridging gp. comprising CH2, CHR1, CR1R2, phenylene, 
CO, S02 or NR3, or multiply consecutive alkylene (sic) or an opt. repeating 
combination of such gps . ; each X is (a) a C-bonded, 5- or 6-membered, alicyclic or 
aromatic opt. benzo-fused heterocyclic ring contg. 1-3 heteroatoms (N, O and/or S) , 
opt. substd. by 1-4C alkyl, 2-4C alkenyl, 1-3C hydroxyalkyl or phenyl, (b) 
phthalimido opt. substd. by CI, Br, N02, COOH, N-(1-5C alkyl ) carbamoyl, N- 
phenylcarbamoyl or benzoylamino, or (c) NR4R5; m = 0.1-4; Rl and R2 = 1-4C alkyl; 
R3 = H or 1-4C alkyl; R4 and R5 = H, opt. substd. 1-20C alkyl or 2-20C alkenyl, 5- 
6C cycloalkyl, opt. substd. phenyl, benzyl or naphthyl, or NR4R5 is a 5- or 6- 
membered alicyclic or aromatic ring contg. 1-3 heteroatoms (N, O and/or S) . 

USE - The compsns. are useful for colouring lacquers, printing inks and plastics. 
ABSTRACTED- PUB-NO : 

EP 504923B 

EQUIVALENT-ABSTRACTS : 

A process for the preparation of pigment preparations based on C.I. Pigment Violet 
23 (No. 51 319) of the formula (I); which comprises wet milling the coarsely 
crystalline crude pigments of the above dioxazine compound in the presence of 
pigment dispersants of the formula (II) Q(-Y-X)m (II) in which Q is an m-valent 
radical of the base structure in accordance with formula I, Y is a bridge-forming 
grouping selected from the group consisting of -CH2-, -CHR1-, -CR1R2-, phenylene, - 
CO-, -S02- or -NR3-, or multiply repeating alkylene or a possibly repeating 
combination of such bridging members of different types in which Rl and R2 are 
identical or different Cl-C4-alkyl and R3 is hydrogen or Cl-C4-alkyl, X is the 
radical of an aliphatic or aromatic, five- or six-membered heterocyclic system 
bound to bridging member Y via a carbon atom with in each case 1 to 3 identical or 
different ring hetero atoms selected from the group consisting of nitrogen, oxygen 
or sulphur, which, if desired, may additionally have a benzo-fused ring and be 
substituted by Cl-C4-alkyl, C2-C4-alkenyl, Cl-C3-hydroxyalkyl or phenyl, or is a 
phthalimido radical bound to bridging member Y via the imide nitrogen, which may be 
substituted on the benzenoid ring by chlorine, bromine, nitro, carboxyl, N- (C1-C5- 
alkyl) -carbamoyl, N-phenylcarbamoyl or benzoylamino, or is a radical having the 



structure (i) -N(R4) (R5) (i) in which R4 and R5 each individually and independently 
of one another are each hydrogen, substituted or unsubstituted Cl-C20-alkyl or C2- 
C20-alkenyl, C5-C6-cycloalkyl , substituted or unsubstituted phenyl, benzyl or 
naphthyl, or in which R4 and R5 jointly or together with the adjacent N atom form 
an aliphatic or aromatic, five- or six-membered heterocyclic system with in each 
case 1 to 3 identical or different ring hetero atoms selected from the group 
consisting of nitrogen, oxygen or sulphur, and m is a numerical value between 0.1 
and 4, wherein in the case of the multiple presence (m greater than 1) of 
components X and Y in the dispersants of the formula" (II) the meaning of the 
symbols just mentioned does not have to be identical, whose addition can take place 
at any time during the course of the below-defined combination of the two treatment 
operations of comminution and finishing (with the exception of other processing 
stages), first in an inert liquid medium in a stirred ball mill, which is operated 
at a power density of greater than 2.5 kW per litre of milling space and a 
peripheral speed of the stirrer of greater than 12 m/s, under the action of 
grinding media having a diameter of at most 1 mm, until the X-ray index as a 
measure of the crystallinity of the resulting pigment particles is at most 9, then 
subjecting this pre-pigment composition in the form of the as-obtained mill base 
suspension or, in the case of an intermediate isolation after previous re-takeup in 
an inert organic or inorganic liquid, to a solvent finishing treatment at elevated 
temperature an then isolating the finished pigment preparation in the usual manner. 



US 5318627A 

Prepn. of CI pigment violet 23 (No. 51319) of formula (I) comprises: (a) wet 
milling dioxazine (I) with dispersants Q(-Y-X)m (II) where Q is an m-valent base 
structure; Y is CH2, CHR1,CR1R2, phenylene, CO, S02, NR3 or alkylene, opt. each in 
(multiple) combination; Rl,2 are each 1-4C alkyl; R3 is H or 1-4C alkyl; X is a 5 
or 6-membered heterocycle bound Y, contg. N, O and/or S, and opt. substd. , or opt. 
substd. phthalimide, or -NR4R5; R4,5 are each H, (substd.) 1-20C alkyl, 2-20C 
alkenyl, cyclo (5-6C) alkyl, (substd.) Ph, benzyl or naphthyl or R4+N+R5 form a 
heterocycle; and m is 0.1-4; addn. taking place during combination of comminution 
and finish, first in inert liq. medium in a stirred ball mill operated at least 2.5 
KW per iota and peripheral speed of at least 12 m/s under the action of grinding 
particles upto 1 mm until X-ray index is theta or less; (b) solvent finish treating 
the prepigment compsn.; and (c) isolating the pigment prepn. 

US E / ADVANTAGE - In paints, plastics and printing inks. Less pollution, noise and 
vibration during milling. 
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